@ BUNDESREPUBLIK ® Off nl gungsschrift 

DE 4440236 A1 




DEUTSCHLAND 




DEUTSCHES 
PATENTAMT 



@ Aktenzeichen: 
@ Anmeldetag: 
@ Offenlegungstag: 



P 44 40 236.8 
10. 11.94 
15. 5.98 



|j) Int. C!.8: 

C 08 L 57/00 

C08L 5/15 
COS J 3/12 
C08F 2/22 
C04B 24/38 
C08F 2/44 
C08F 6/14 
C09D 157/00 
C09D 5/34 
C09D 7/12 



// (C08L 57/00,33:06,31:02,27:00,25:00,23:02) (CX»9J 157/00,105:16) (C09D 157/00,133:06,131:02,127:00,125:00,123:02) 
C08B 37/16 



CO 

u 

a 



@ Anmeldor: 

Wacker-Chemie GmbH, 81737 Munchen, DE 



< 

CO 

S3 

111 
o 



Erfindor: 

Figge, Reiner, Dipl.-Chem. Dr., 84539 Annpfing, DE; 
Haas, Wolfgang, Dtpl.-Cham. Dr., 84503 Altdtting, DE 



) Redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzung enthaltand Cyclodextrine Oder Cyclodextrin-Derivate 

) Gegenstand der Erfindung sind redispergierbare Polymer- 
pulver-Zusammensetzungen, watcha Homo- oder Copoly- 
marisate ethytenlsch ungesdttigter Monomere und Cyclod- 
extrine Oder Cyclodextrin-Derivate der atlgemainen Formel 



(I) 




enthalten, wobai n » 8, 7 oder 8 und R gleich odar 
verachieden ist und die Bedeutung H oder hat, wobel 
glatch Oder verschleden Ist und die Bedeutung von gegebe- 
nenfalls substituiarten C^-C^-Alkyl-, Hydroxy-C|-C4-Allcyl-, 
Carboxy-C^-C^-Alkyl, Cj-C^-Carboxyl-Raste hat. 
Waiter betrifft die Erfindung Verfahren zu deren Harsteilung 
sowie deren Verwendung, sowie die als Zwischenprodukte 
erhaitllchen. mit Cyclodextrinen oder Cyclodextrin- Derive ten 
stabilisierten, Poiymerdlsparsionan. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzungen, welche Homo- oder Copotyme- 
risate ethylenisch ungesattigter Monomere und Cyclodextrine oder Cyclodextrin-Derivate enthalten; Verfahren 
zu deren Hersteilung sowte deren Verwendung. Weiter betrifft die Erfindung die als Zwischenprodtikte erhaitli- 
chen, mit Cyclodextrinen oder Cylodextrin-Derivaten stabilisierten. Polymeidisperstonen. 

Redispergierbare Pulver, die aus Dispersionen der verschiedensten Polymerisate hergestellt werden konnen, 
gewinnen far die unterschiedlichsten Anwendungen immer mehr an Bedeutung. Im allgemeinen wird bei der 
Hersteilung dieser Pulver von mit Schutzkolloid und/oder Emulgator stabilisierten Dispersionen ausgegangen. 

Diese werden in bekannten Verfahren getrocknet und dabei oder danach mit Zusatzen gegen Verblockung 
wahrend der Lagerung geschutzL Als SchutzkoUoide werden. z.B^ synthetisch hergesteUte wasserl5sliche 
Homo- und Copolymerisate oder Naturprodukte wie Cellulose- und St§rke-Derivate eingeseut Viele bekannte 
Dispersionen lassen sich jedoch trotz Zusatz von Schutzkolloiden nicht zu redispergierbaren Pulvem trocknen. 

Aus der EP-A 134451 ist die Hersteilung von redispergierbaren Polymerpulvem bekannt» die durx;h Trock- 
nung von Polymerdispersionen erhSltlich sind, welche durch Polymerisation in Gegenwart von St&rke und/oder 
Starkederivaten hergestellt werden. Als Starkederivate werden durch Hydrolyse von St§rke zug&ngliche Dextri- 
ne beschrieben. 

In der EP-A 536597 (CA-A 2079726) wird die Hersteilung wlBriger Polymerisatdisperstonen in Gegenwart 
von, durch Hitzeeinwirkung auf StSrke zugSnglichen. Rostdextrinen diskutiert. Darfiberhinaus betrifft die An- 
meldung die Hersteilung von wafirigen Polymerisatdispersionen in Gegenwart von, durch Hydrolyse in waBri- 
ger Phase zug^gtichen, Starkeabbauprodukten mit bimodaler Molekulargewichtsverteilung. Ein weiterer Ge- 
genstand ist die Hersteilung von Polymerisatpulver durch Trocknung der genannten wa&rigen Polymerdisper- 
sioneiL 

Die EP-A 408099 (US-A 5147907) betrifft die Hersteilung wSBriger Polymerdispersionen, wobei die Polymeri- 
sation in Gegenwart von Rdstdextrinen mit einem Molekulargewicht > 5000 durchgefOhrt wird. Vom Einsatz 
niedermolekularer StSrkeabbauprodukte wird abgeraten. 

Nachteilig bei alien genannten Verfahrensweisen ist» daB bei Verwendung von StErkeabbauprodukten wie 
pextrinen, welche durch saure Hydrolyse (Sauredextrine) oder durch Hitzebehandlung (Rdstdextrine) erhSltlich 
sind, keine definierten Verbindungen vorliegen, sondem ein Gemisch von mehr oder weniger langen, verzweig- 
ten Oder unverzweigten Glucoseketten. Die Molekulargewtchte kdnnen Dber einen relativ groBen Bereich 
schwanken und sind nur in Bereichen angebbar. Als Folge der Schwankung ist das Polymerisationsergebnts bei 
Verwendimg solcher Gemische nicht zuverlassig reproduzierbar; es kommt zu Schwankungen beztiglich der 
Produktqualitat der Polymerdispersionen, die sich auch auf die Eigenschaften daraus hergestellter redispergier- 
barer Polymerpulver auswirken kdnnen. Viele Dispersionen lassen sich trotz Zusatz der St^rkeabbauprodukte 
als Schutzkolloid nicht zu redispergierbaren Pulvem trocknen. Die Pulvereigenschaften und die anwendungs- 
technischen Eigenschaften damit hergestellter Produkte unterliegen daruber hinaus starken Schwankungen, die 
zum einen von der verwendeten Rohstoffbasis, zimi anderen von dem Hydrolyseverfahren beeinfluBt werden. 

Es bestand daher die Aufgabe redispergierbare Polymerpulver zur VerfQgung zu stellen, deren anwendungs- 
technische Eigenschaften durch Verwendung von mdglichst niedermolekularen Verbindungen, mit m5glichst 
geringer Schwankungsbreite bezDglich deren Zusammensetzung, als SchutzkoUoide zuveriassig einstellbar sind. 

Geldst wurde diese Aufgabe mit Polymerpulvem, welche Cyclodextrine oder Cyclodextrin-Derivate enthal- 
ten. 

Aus der EP-A 355685 ist bekannt, Cyclodextrine als Schaumdampfer in Polymerdispersionen einzusetzen. Die 
JP-A 58168603 (Derwent-Abstract AN 83-816629) beschreibt die Verwendung von lipophilen Cyclodextrin-De- 
rivaten bei der Polymerisation in zweiphasigen Systemen aus Wasser und organischem LdsungsmitteL 

Gegenstand der Erfindung sind redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzungen, welche Homo- oder 
Copolymerisate ethylenisch ungesattigter Monomere und Cyclodextrine oder Cyclodextrin-Derivate der allge- 
meinen Formel 




enthalten. wobei n = 6, 7 oder 8 und R gletch oder verschieden ist und die Bedeutung H oder R* hat, wobei R* 
gleich oder verschieden ist und die Bedeutung von gegebenenfalls substituierten Ci— Ci-AIkyl-, Hydroxy- 
Ci — C4-Alkyl-, Carboxy-Ci — C4-AJkyl. C2— Ci-Carboxyl-Reste hat 

Geeignete Homo- oder Copolymerisate enthalten ein oder mehrere Monomereinheiten aus der Grappe der 
Vinylester von unverzweigten oder verzweigten Carbonsauren mit 1 bis 18 C-Atomen, aus der Gnippe der Ester 
der Acrylsaure und Methacrylsaure mit unverzweigten oder verzweigten Alkoholen mit 1 bis 18 C-Atomen, aus 
der Gmppe der Vinylaromaten, aus der Gruppe der Vinylhalogenide und aus der Gmppe der Olefine. 
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Bevorzugte Vinylester sind Vinylacetat. Vinylpropionat. Vmyibutyrat, Vmyl-2-ethyIhexanoat, Vinyllaurat, 
1-MethylvinyIacetat Vinylpivalat und Vinylester von a-verzweigten Monocarbonsauren mit 5 oder 9 bis 10 
C-Atomcn, beispielsweise W5^ VeoVa9*^ oder VeoValO^ Besonders bevorzugt ist VmylacetaL 

Bevorzugte Methacryisaureester oder Acrylsaureester sind Methylacrylat. Methylmethacrylat, Ethyiacryiat. 
Ethylmethacrylat, Propylaciyiat Propjdmethacrylat, n-Butylacrylat. n-Butylmethacrylat. iso-Butylacrylat, iso- 
Butylmethacrylat, t-Butylacrylat, t-Butylmethacrylat, 2-Ethylhexylacrylat, 2-EthyIhexyimethacrylat Besonders 
bevorzugt sind Methylacrylat, Methylmethacrylat. n-Butyiacrylat und 2-Ethylhexyiacrylat 

Bevorzugte Vinjiaromaten sind Styrol, a-Methylstyrol o-Chlorstyrol oder Vinyltoluole. 

Bevorzugte Vinylhalogenide sind Vinylchlorid und Vinylidenchlorid. 

Bevorzugte define sind Ethylen. Propylen, 1^-Butadien, Isopren. 

Die Vmylester-Copolymerisate konnen gegebenenfalls 1.0 bis 50Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht 
des Copolymerisats, a-OIefine wie Ethylen oder Propyien und/oder Vmylaromaten wie Styroi und/oder Vinylha- 
logenide wie Vinylchlorid und/oder Acrylsaureester bzw. Methacryisaureester von Alkoholen mit 1 bis 12 
C-Atomen, wie Methylacrylat, Methylmethacrylat Ethylacrylat, Ethyhnethacrylat, Propylacrylat. Propylmetha- 
cr^at, n-Butylacryiat, n-Butylmethacrylat, 2-Ethylhexylaciylat und/oder ethylenisch ungesattigte DicarbonsSu- 
reester bzw. deren Derivate wie Diisopropylfumarat, Di-t-butylfumarat, die Dimethyl-, Dibutyl- und Diethyle- 
ster der Maleinsaure bzw. Furaarsaure, Maleinsaureanhydrid oder Acrylnitril enthalten- Die Auswahl aus den 
genannten Monomeren wird dabci vorzugsweise so getroffen. daB Copolymerisate mit einer GlasQbergangs- 
temperatur Tg von - 30" C bis 4- 40* C crhalten werden. , . ^ 

Die (Meth)acrylsaureester-Copolymerisate k6nnen gegebenenfalls 1.0 bis 50Gew.-%, bezogen auf das Ge- 
samtgewicht des Copolymerisats, a-Olefine wie Ethylen oder Propyien und/oder Vinylaromaten wie Styroi 
und/oder Vinylhalogenide wie Vinylchlorid und/oder ethylenisch ungesattigte Dicarbonsaureester bzw. deren 
Derivate wie Diisopropylfumarat. Di-t-butylfumarat, die Dimethyl-, Dibutyl- und Diethylester der Maleinsaure 
bzw. Fumarsaure, Maleinsaureanhydrid oder Acrylnitril enthalten. Die Auswahl aus den genannten Monomeren 
wird dabei vorzugsweise so getroffen, daB Copolymerisate mit einer Glasabergangstemperatur Tg von -30*0 
bis +40'Cerhaltenwerdea - ^r- 

GegebenenfaUs enthalten die genannten Polymerisate noch 0.05 bis 30.0Gcw.-%, vorzugsweise 0.5 bis 
15 Gew.-%, jeweils bezogen auf d^ Gesamtgewicht des Polymerisats, ein odermehrere Hilfsmonomereinheiten 
zur Verbesserung der Wasserloslichkeit, zur Vemetzung oder zur Modifikation der Haftungseigenschaf ten. 

Geeigncte Hilfsmonomere zur Verbesserung der Wasseridslichkeit sind beispielsweise o^-monoethylenisch 
ungesattigte Mono- und Dicarbonsauren und deren Amide, wie Acrylsaure. Methacrylsaure. Maleinsaure, Fu- 
marsaure, Itaoonsaure, Acrylamid, Methacrylamid; ethylenisch ungesattigte Sulfonsauren bzw. deren Salze, 
vorzugsweise Vinylsulf onsaure, 2-Acryiamido-propansulfonat und/oder N-Vinylpyrrolidon. 

Vemetzend wirkende Monomereinheiten sind vorzugsweise zu 03 bis 5.0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamt- 
gewicht des Polymerisats. im Polymerisat enthalten. Beispiele hierf Or sind N-Methylolacrylamid, N-MethyloUne- 
thacrylamid; N<Alkoxymethyl)acryIamide oder N-(Alkoxymethyl)methacrylamide mit einem Ci- bis Ce-Alkyl- 
rest, wie N-<isobutoxymethyl)-acrylamid (IBMAX N-(isobutoxymeth^)-methacrylamid (IBMMA). N-(n-butox- 
ymethyl)-acr5iamid (NBMAX N-(n-butoxymethyl)-methacrylamid(NBMMA); mehrfach ethylenisch ungesattig- 
ten Comonomere wie Ethylenglycoldiacrylat, 13-Butylenglycoldiacrylat, 1,4-ButylenglycoldiacryIat. Propylen- 
glycoldiacryiat, Divinyladipat, Divinylbenzol, Vinylmethacrylat, Vinylacrylat. Allylraethacrylat. Allylacrylat, Dial- 
lylmaleat. Diallylphthalat, DiaUjIfumarat. Methylenbisacrylamid.Cyclopentadienyiacrylat oder TriaUylcyanurat 

Zur Modifikation der Haftungseigenschaften geeignete Comonomereinheiten sind beispielsweise Methacryl- 
sSure- und Acrylsaurehydroxyalkyiester wie Hydroxyethyl-, Hydroxypropyl- oder Hydroxybutyl-acryiat oder 
-methacrylat sowie Verbindungen wie Diacetonacrylamid und Acetylacetoxyethylacrylat oder -methacrylat 

Bevorzugte Vinylester- Polymerisate enthalten als Monomereinheiten. jeweiis bezogen auf das Gesamtge- 
wicht des Polymerisats: 

50 bis 1 00 Ge w.-% Vinylester. insbesonders Viny lacetat; 

50 bis 95 Gew.-% Vinylester, insbesonders Vinylacetat sowie 5 bis 50 Gew.-% a-Olefin. insbesonders Ethylen; 
50 bis 75 Gew,-% Vinylacetat, 1 bis 30 Gew.-% Vinyllaurat oder Vmylester einer a-verzweigten Carbonsaure, 
insbesonders VersaticsSure-Vinylester.sowie 5 bis 40 Gew.-% Ethylen; ^ „ 

70 bis 99 Gew.-% Vinylacetat und 1 bis 30 Gew.-% Vinyllaurat oder Vinylester einer a-verzweigten Carbonsau- 
re. insbesonders Versaticsaure-Vinylester, . 1. J 
70 bis 99 Gew.-% Vmylester, insbesonders Vinylacetat. und 1 bis 30 Gew.-% Acrylsaureester. msbesonders 
n-Butylacrylatoder2-EthyIhexylacrylat; . ^ ^ ju i 
50 bis 75 Gew.-% Vinylacetat. 1 bis 30 Gew.-% Acrylsaureester. msbesonders n-Butyiacrylat oder 2-Ethylhexyl- 
acryiat, sowie 5 bis40Gew.-<yi) Ethylen; i. « 
30 bis 75 Gew.-% Vinylacetat, 1 bis 30 Gew.-Vo Vinyllaurat oder Vmylester einer a-verzweigten Carbonsaure, 
insbesonders Versaticsaure-Vinylester, 1 bis 30 Gew.-% Acrylsaureester, insbesonders n-Butylacrylat oder 2.Et- 
hylhex>iacrylat. sowie 5 bis 40 Gew.-«M) Ethylen. 

Bevorzugte (Meth)acrylsaureester-Polymerisate enthalten als Monomeremheiten, jeweils bezogen auf das 
Gesamtgewicht des Polymerisats: ^,^«r^...u i i* 

35 bis 65 Gew.-% Methyhnethacrylat. 65 bis 35 Gew.-% n-Butylacrylat und/oder 2-Ethylhexylacrylat; 
35 bis 65 Gew.-% Styroi und 65 bis 35 Gew.-% n-Butylacrylat und/oder 2-Ethylhexylacrylat 

Die als bevorzugt genannten Vmyiester-Polymerisate und (Meth)acrylsaureester-Polymerisate kdnnen dar- 
Qberhinaus noch die vorher genannten Hilfsmonomere in den genannten Mengen enthalten. Die Angaben m 
Gew.-% for die Monomergehalte bei den genannten bcvorzugten Vinylester- und (Meth)acryisaureester-Poly- 
merisate addierensich jeweils auf 100 Gew.-%. ^ « ,t\ o i j * • 

Geeignete Cyclodextrine sind a-Cyclodextrin (Cyclohexaamylose, Formel I: n=6, R = H), p-Cyclodextnn 
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(Cycloheptaamylose, Forrael 1: n = 7, R=H), y-C^yclodextrin (Qyclooctaamylose, Formel I: n=8, R»H) oder 
Gemische dergenannten Cyclodextrine. 

Die Cyciodextrine sind durch enzymatische Spaltung von Starke mit Cyclodextringlykosyltransferasen 
(CGTasen) und anschlieBender Aufarbeitung der dabei erhaitenen Cyclodextringemische mittels chromatogra- 
5 phischer Trennung oder Trennung mittels iComplexbildnern in reiner Form zuganglich. Derartige Verfahren 
sind beispielsweise In der DE-A 43 24 650 beschrieben. Daraberhinaus sind a-, p- und y-CycIodextrin im Handel 
erhaitlich. 

Beispiele fOr Cyclodextrin-Deiivate sind aus der Gnippe der Cyclodextrin-Aikylether die Metbylether, Ethy- 
lether oder Propylether von a-, p-. y-Cyclodextrin. Beispiele aus der Gruppe der HydroxyaUcylettier sind 

10 Hydroxyethyl-. Hydroxypropyl- und Dihydroxypropyl-Ether von a-, p- und y-Cydodextrin. Beispiele aus der 
Gruppe der Carboxyalkyl-Etfaer sind Carboxymethji- und Carboxypropylether von a-, p- und y-Cyclodextrin 
und deren AJkalisalze wie der Natrium-Carboxymethylether. Geeignete Cyclodextrinether sind auch Mischether 
von a-, p- und y-Cydodextrin, welche mindestens rwei unterschiedliche Gruppen der genannten Alkylether-, 
Hydroxyalkylether- oder Carboxalkylether-Gnippen aufweisen. Beispiele fur Cydodextrinester sind die Essig- 

t5 sSure- (Acetyl-Cyclodextrine), PropionsSlure- Ester (Proptonyl-Cyclodextrine) von a-, p- und y-Cydodextrin. 
Beispiele ffir substituierte Cyclodextrin-Ether oder Cyclodextrin-Ester sind 2-Aminoethyl- oder 2-Chloracetyl- 
Cydodextrine. 

BevoTzugte Cyclodextrin-Derivate sind die Methylethen Hydroxypropylether, Carboxymethylether und die 
EssigsSureester von a-, p- und y-Cydodextrin. 
20 Substituierte Cyclodextrine werden auch durch deren durchschnittlichen Substitutionsgrad (DS-Wert, aver- 
age degree of substitution) charakterisiert Der DS-Wert gibt an, wieviele Substituenten im Sduiitt pro Anh- 
ydroglucose-Einheit an der 02-. 03- und/oder 06-Position gebunden sind. Die Bestimmung des DS-Wertes ist 
betspielsweise Qber 'H-NMR-Sektroskopie mdglich. Vorzugsweise betrSgt der Subsdtutionsgrad der Cyclodex- 
trinderivate von 0^ bis 23. 

25 Verfahren zur Herstellung der genannten Cydodextrin-Derivate sind dem Fachmann bekannt und beispiels- 
weise in der EP-A 146841 (US- A 4582900) und der US- A 3565887 besdirieben. 

Vorzugsweise enthalten die Polymerpulver-Zusammensetzungen 03 bis 20 Gew.-% Cydodextrin oder Cy- 
dodextrin-Derivate, bezogen auf den PoIymeranteiL Gegebenenfalls enthalten die Polymerpulver-Zusammen- 
setzungen noch weitere Zusatzstoffe wie Verdusungshilfen, Antischaummittel und/oder AntiblockmitteL 

30 Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der redispergierbaren Polymerpul- 
ver-Zusammensetzungen. weldie Homo- oder Copolymerisate ethylenisch ungesattigter Monomere und Cy- 
dodextrin oder Cyclodextrinderivate der allgemeinen Formel (I) enthalten, durch 

a) Emulsionspolymerisation eines oder mehrerer ethylenisch ungesattigter Monomere mittels Radikalinitia- 
35 toren in waBrigem Medium, in Gegenwart von Cydodextrin oder Cyclodextrinderivaten der allgemeinen 

Formel (IX gegebenenfalls von Emulgator, und in Abwesenheit von Schutzkolloiden und 

b) Trocknung der dabei erhaitenen wliBrigen Polymerdispersion, gegebenenfalls unter Zugabe von Anti- 
blockmittel und/oder weiterer Zusatzstoffe. 

40 Die Herstellung der wSBrigen Polymerdispersionen erfolgt nach dem Verfahren der wafirigen Emulsionspoly- 
merisation in Gegenwart von 03 bis 10.0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Monomere, Cydodextrin 
oder Cyclodextrinderivaten der Formel (I). Die Polymerisationstemperatur betragt in der Regel 35— 95*C. 
bevorzugt 40— 80**C Als Polymerisationsmedium wird Wasser, gegebenenfalls ein Gemisch aus Wasser und aus 
mit Wasser gut mischbaren Ldsungsmitteln wie Aceton oder Ethanol. eingesetzt Vorzugsweise wird in Wasser 

45 polymerisiert Die Polymerisation kann im Batchverfahren, wobei alle Komponenten im Reaktor vorgelegt 
werden. und im Dosierverfahren, wobei einzelne oder mehrere Komponenten wahrend der Polymerisation 
zugefuhrt werden, durchgefuhrt werden. Mischtypen mit Vorlage und Dosierung werden bevorzugt Die Dosie- 
rungen k6nnen separat (raumlich und zeitlich) durchgefahrt werden oder die zu dosierenden Komponenten 
kdnnen alle oder teilweise voremulgiert dosiert werden. Die Cyclodextrine oder Cyclodextrinderivate kdnnen 

50 vorgelegt oder dosiert, oder auf Vorlage und Dosierung verteilt werden. Bevorzugt werden die Cyclodextrine 
Oder Cydodextrinderivate vorgelegt Die Dosierungen kdnnen mit konstanter Rate und mit wechselnden Raten 
durchgef iihrt werden. FQr den Einsatz des Initiatorsystems gelten die gleichen MaBgaben wie f Or den Etnsatz der 
anderen Reaktionskomponenten. 

SoUen beispielsweise gasfdrmige Reaktionskomponenten eingesetzt werden, kann die Emulsionspolymerisa- 

55 tion auch unter erhdhtem Druck durchgefuhrt werden. Wird unter Druck gearbeitet, ziun Beispiel beim Einsatz 
der Monomeren Vinylchlorid oder Ethylen, sind Drttcke von 5 bar bis 80 bar bevorzugt Entscheidend ist 
beispielsweise die Zielmenge an Ethylen, die einpolymerisiert werden soil 

Die erfindungsgemaB zu verwendenden Cyclodextrine bzw. Derivate der Formel (I) kdnnen sowohl allein als 
auch in Kombination mit Emulgatoren eingesetzt werden. Als begleitende Emulgatoren kommen anionische, 

60 kationische und auch nichtionische Emulgatoren in Betracht Falls in Gegenwart von Emulgatoren polymerisiert 
wird, betrHgt deren Menge vorzugsweise bis zu 4 Gew.-%. bezogen auf das Gesamtgewicht der Monomerphase. 
Vorzugsweise werden anionische und nichtionische Emulgatoren eingesetzt Gebriuchliche Emulgatoren sind 
beispielsweise ethoxylierte Fettalkohole mit Cg— Cse-Alkylrest und einem Ethoxylierungsgrad (EO-Grad) von 3 
bis 50; ethoxylierte Mono-, Di- und Trialkylphenole mit Ci— Cio-Alkylrest und einem EO-Grad von 3 bis 50; 

65 Alkalimetallsalze von Di-C4— Ci2-AIkylestem der SulfobemsteinsSure. Geeignet sind auch Alkalimetall- und 
Anunoniumsalze von Ca^Ciz-AJkylsulfaten, von ethoxylierten Alkanolen mit Cu^Cis-Alkylrest und einem 
EO-Grad von 3 bis 30, von ethoxylierten Ci— Cio-Alkylphenolen mit einem EO-Grad von 3 bis 50, von 
Ci2— Cia-Alkylsulfons&uren, von C9— Cis-Aikylarylsulfonsauren und von Sulfonaten ethoxylierter, linearer und 

4 
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verzweigter C«— Cse-AIkylalkohole rait einera EO-Grad von 3 bis 50. 

Die Initierung der Polymerisation erfolgt mil den fQr die Eniulsionspolyraerisation gebrauchlichen wasserldsli- 
chen, thermischen Imtiatoren oder Redox-Initiator-ICombinationerL Beispiele fiir thermische Initiatoren sind 
organische Peroxide wie tert-Butylhydroperoxid, Cumyihydroperoxid, oder Peroxodisnlfate wie Kaliumperoxo- 
disulfat, Ammoniumperoxodisulfat, oder H2O2 oder Azoverbindungen wie Azodiisobutyronitril Als Redox-In- 5 
itiatoren verwendet man bevorzugt Wasserstoffperoxid, tert-Butylhydroperoxid, Kaliumperoxodisulfat oder 
Ammoniumperoxodisulfat in {Combination mit Hydroxymethansulfinsaure, AsoorbinsSure oder Natriumsulfit 
als ReduktionsmitteL ZweckmgBigerweise wird die Reaktivitat des Initiatorsystems durch Zusatz von Metallio- 
nen, die in mehreren Wertigkeitsstufen auftreten kdnnen, erhdhL Bevorzugt verwendet man Fe^"*"- oder 
Ce2'*'-Ionea Die Initiatormenge betragt vorzugsweise 0.01 bis 1.0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der 10 
Monomerphase. 

Zur Steuerung des Molekulargewichts konnen wShrend der Polymerisation regelnde Substanzen eingesetzt 
werden- Sie werden tlblicherweise in Mengen zwischen 0.01 bis 5X> Gew.-%, bezogen auf die zu polymerisieren- 
den Monomeren, eingesetzt und separat oder auch vorgemischt mit Reaktionskomponenten dosiert Beispiele 
solcher Substanzen sind Dodecylmercaptan, MercaptopropionsSure, MercaptopropionsSuremethylester, Iso- 15 
propano! und Acetaldehyd 

Die mit dcm erfmdungsgemaBen Verfahren erhaltlichen wSBrigen Dtspersionen haben einen Feststoffgehalt 
von 30 bis 75 Gew.-%, vorzugsweise von 40 bis 65 Gew.-%. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind waBrige Polyraerdispersionen mit einem Festgehalt von 30 bis 
75 Gew.-%, welche Homo- oder Copolymerisate ethylenisch ungesauigter Monomere und Cyclodextrin oder 20 
Cyclodextrinderivate der ailgemeinen Formel (I) enthalten, erhaltlich durdi Emulsionspolymerisation eines oder 
mehrerer ethylenisch ungesSttigter Monomere mittels Radikalinitiatoren in wSBrigem Medium, in Gegenwart 
von Cyclodextrin oder Cydodextrinderivaten der ailgemeinen Formel (I), gegebenenf alls von Emulgator, und in 
Abwesenheit von Schutzkolloiden. 

Zur Herstellung der redispergierbaren Polymerpulver-Zusammensetzungen werden die waBrigen Dispersio- 25 
nen schlteBlich getrocknet Geeignete Trocknungsverfahren sind beispielsweise Spriihtrocknung, Gefriertrock- 
nung, Walzentrocknung, Bandtrocknung oder Scheibentrocknung. Vorzugsweise werden die Dispersionen 
sprOhgetrocknet oder gefriergetrocknet 

Am meisten bevorzugt ist die SprOhtrocknung der Dispersionen. Hierbei kann auf die bekannten Vorrichtun- 
gen, wie zum Beispiel VersprQhen durch Ein-, Zwei- oder MehrstoffdQsen oder mit einer rotierenden Scheibe, in 30 
einem gegebenenfalls erhitzten Trockengasstrom, vorzugsweise Luft. zurOckgegriffen werden. Im ailgemeinen 
werden Temperaturen uber 250*0 als Eintrittstemperatur des Trockengases nicht angewandt Die Austrittstem- 
peraturen des Trockengases liegen ira ailgemeinen im Bereich von 45 bis lOO'^C, bevorzugt 55 bis 90" Q je nach 
Aniage, Polymerzusammensetzung imd gewQnschtem Trocknungsgrad. 

Zur Trocknung werden die Dispersionen auf einen Festgehalt von 10 bis 75 Gew.-%, vorzugsweise 30 bis 35 
65 Gew.-% eingestellt Der Festgehalt ist abhangig vom gewahlten Trocknungsverfahren und von Art und 
Menge weiterer Zusatzstoffe, welche bei der Trocknung zugegeben werden. FOr die bevorzugte Spriihtrock- 
nung hat sich eine Viskositat des Gesamtsystems von bis zu 1000 mPa - s bewahrt 

Beispielsweise konnen der Dispersion vor der Trocknimg VerdOsungshilf en zugegeben werden. Die Zugabe 
erfolgt vorzugsweise in Form deren waBnger Ldsungen, in Mengen von vorzugsweise 5 bis 40 Gew.-%. insbe- 40 
sondere 5 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das Polymerisat Die optimale Menge richtet sich nach der Stabilisierung 
der Dispersion, der GlasQbergangstemperatur des enthaltenen Polymerisats und den gewUnschten Pulvereigen- 
schaften. 

Als VerdOsungshilf en eignen sich unter anderem, allein oder in Kombination. Cyclodextrine, Cyclodextrinderi- 
vate, abgebaute oder modifizierte Starken, Starkederivate, Cellulosederivate und wasserldsliche Polymere, 45 
insbesondere solche rait hohen Glasubergangstemperaturen von mindestens 50° C Beispiele fOr derartige, 
vielfach handelstibliche Polymere sind: Vmylalkohol-Copolymere (Polyvinylalkohol) mit einem Hydrolysegrad 
von 85 bis 94 Mol% und einer Hdppler- Viskositat, bestimmt in 4%-iger Losung, von 3 bis 25 mPa -s; vollverseifte 
Copolymere aus Vinylacetat und Alkylvinylestem rait einer Hdppler- Viskositat von 1 bis 25 raPa-s; Vmylpyrroli- 
don-(Co)-Polymere; Ugninsulfonate; wasserldsliche sulfonatgruppenhaltige Kondensate aus Melarain und For- 50 
maldehyd oder Naphthalin und Formaldehyd; Phenolsulfonsaure-Formaldehyd- Kondensate; Polyacrylamide; 
Copolymerisate aus Styrol und Maleinsaure und/oder Itaconsaure und deren Ester; wasserldsliche Copolymere 
aus olefinisch ungesattigten Saiu*en und Alkenen; wasseriosliche Copolymere aus Monomeren wie Acrylsaure, 
Methacrylsaure, ItaconsSure, Fumarsaure, Methyl-, Ethyl-. Butyi-(meth>-acrylat, Ethylhexylacrylat, Decjdacrylat, 
Hydroxyethyl-, Hydroxypropyl-(meth)-acrylat 55 

Bei der VerdOsung hat sich vielfach ein Gehalt von bis zu 13 Gew.-% Antischaiunmittel, bezogen auf das 
Basispolymerisat, als gfinstig erwiesen. Fllissige Antischaumraittel werden normalerweise der Dispersion vor 
dem Trocknen zugesetzt, feste kdnnen in die trockene Dispersionspulverzusammensetzung eingemischt werdea 

Zur Erhdhung der Lagerfahigkeit durch Verbessening der Verblockungsstabilitat, insbesonders bei Pulvem 
mit niedriger Glasubergangstemperatur. kann das erhaltene Pulver mit einem Antiblockmittel (Antibackraittel), 60 
vorzugsweise bis 30 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht polymerer Bestandteile, versetzt werden. Dies 
erfolgt vorzugsweise, sotange das Pulver noch f ein verteilt ist, beispielsweise noch im Trockengas suspendiert ist 
Insbesondere wird das Antiblockmittel getrennt aber gleichzeitig mit der Dispersion in die Trocknungsvorrich- 
tung dosiert Beispiele fflr Antiblockmittel sind fein gemahlene Aluminiumsilikate, KJeselgiu-, kolloidales Silica- 
gel, pyrogene Kieselsaure, Failungskieselsaure, Micro-Silica, Leichtspat, Kaolin, Talkum, Zemente, Diatomee- 65 
nerde, Caiciumcarbonat oder Magnesiumhydrosilikat 

Die erfindungsgemaOen Dispersionspulver eignen sich ziu- Verwendung in der Bauindustrie. insbesonders als 
Zusatze zu hydraulischen Bindemitteln wie Zement und Gips, insbesondere die Verwendung in Beton, Baukle- 
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bem, M orteln, Spachtelmassen und Verlaufsmassen. Ferner eignen sich die Dispersionspulver als Btndemittel fttr 
Beschichtungen, Putze und Anstriche, insbesondere Anstrichfarben. Als Klebstoffe fQr Holz. Papier, Textilien. 
Als Btndemittel bei der Papierherstellung. Als Bindemittel fur PreBmassen und Formkdrper sowie als Bindemit- 
tel zur Herstellung von Wirkstoffe enthaltenden, bevorzugt durch Direktverpressung hergestellten, PreBk6r- 
5 pem. 

Die erfmdungsgem&B hergestellten Dispersionspulver verbessem in Mdrteln die Verarbeitungsetgenschaften, 
reduzieren den Anmachwasserbedarf drastisch, verbessem deutlich die mechanischen Eigenschaften wie Haf- 
tung und Biegezugfestigkeit von erh^rteten Morteln. 

Die nachfolgenden Beispiele und Vergleichsbeispiele dienen zur weiteren Eri^utening der Erfindung: 
10 Zum Vergleich der Eigenschaften von Cyc!odextrin(derivat)haltigen Dispersionspulvem mit solchen Pulvem 
ohne Cyclodextrin(derivat)-Gehalt wurden als Vergleichspulver Styrol/Butylacrylat- und ^nylacetat/Ethylen- 
Pulver ohne Zusatz von Cyclodextrinen oder Cyclodextrinderivaten hergestellt 

Herstellung der Polymerdispersionen 

t5 

Vergtetchsbeispiel 1 

In einem Autoklaven wurden 101 kg vollentsalztes Wasser, 3.0 kg 20-%ige waBrige L5sung des Natriumsalzes 
von Dihexylsulfosutxiinat und l£5kg 10-%ige Essigsaure vorgelegL Der pH-Wert der Vorlage wurde mit 

20 !0-%iger Natronlauge auf 4.0 eingesteUt Unter RQhren wurden 223 kg Vinylacetat einemulgiert und auf 75*» C 
aufgeheizt Nach Erreichen des Temperaturgleichgewichtes drOckte man bis 20 bar Ethylen auf. AnschlieBend 
begann man gleichzeitig mit dem Zudosieren von L5sungen von 630 g Kaliumperoxodisulfat in 20.4 kg Wasser 
und 316 g Hydroxymethansulfinsaure in 20.8 kg Wasser. Nach Reaktionsbeginn lieB man 203 kg Vinylacetat 
zulaufen. Weiter wurde eine Losung aus 113 kg Wasser, 20 kg 30-%igem Natriumlaurylpolyglycolsulfat und 

25 2.25 kg 50-%igem Natrium-Acrylamido-2-methylpropansulfonat zudosiert Nach beendetem Monomer- und 
Eniulgatorzulauf wiuxle auch kein Ethylen mehr zugefOhrt und man dosterte das Initiatorsystem noch solange 
weiter bis der Festgehatt der Dispersion nicht mehr anstieg. AnschlieBend wurde gekOhlt und entspannt Zur 
vollstandigen Auspolymerisation wurden nun 134 kg 10-%tge w^Brige tert.-ButyIhydroperoxidl5$ung und 
1S4 kg 10-%ige waBrige Hydroxymethansulfinsaureldsung zugegeben. 

30 Es resultierte ein Ethylen- Vinylacetat-Copolymerisat mit einem Ethyten-Gehalt von 15.0Gew.-%, einem 
Vinylacetat-Gehalt von 84.6 Gew.-% und a4 Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt keinen Grobanteil und 
hatte einen Festgehalt von 493 Gew.-%, einen pH-Wert von 4.0 und eine mittlere TeilchengrdBe von 310 nm. 

Vergleichsbeispiel 2 

35 

In einem Glasreaktor wurden 349 g vollentsalztes Wasser, 5.12 g 20-%ige waOrige L6sung des Natriumsalzes 
von Dihexylsulfosuccinat und 6.00 g l0-<Vbige Essigsaure vorgelegt Der pH-Wert der Vorlage wurde mit 
10-%iger Natronlauge auf 4.0 eingesteUt Unter RQhren wurden jeweils 41.0 g Styrol und Butylacrylat einemul- 
giert und auf 50*^0 aufgeheizt In einem Dosierbehalter wurden 320 g Wasser, 55.6 g 30-%iges Natriumlaurylpo- 

40 lyglycolsulfat, 81 ^ g 30~%iges Acryiamid, 369 g Styrol und 369 g Butylacrylat voremulgiert Der pH-Wert der 
Voremulsion wurde mit lO-^iger Essigsaure auf 4.0 eingesteUt AnschlieBend begann man unter Ruhren gleich- 
zeitig mit dem Zudosieren von Ldsungen von 12.9 g 40-%igem tert-Butylhydroperoxid in 159 g Wasser und 
8.82 g Hydroxymethansulfinsaure in t63 g Wasser. Nach Reaktionsbeginn wurde die Voremulsion gleichmaBig 
zudosiert Nach beendetem Voremulsionszulauf dosierte man das Initiatorsystem noch solange weiter bis der 

45 Festgehalt der Dispersion nicht mehr anstieg. AnschlieBend wurde gekOhlt Zur vollstandigen Auspolymerisa- 
tion wurden nun 53 ml 10-%ige waBrige tert-Butylhydroperoxidlosung und 43 ml 10-%ige waBrige Hydrox- 
ymethansulfinsaurelosung zugegebea 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 483 Gew.-%, einem Butyl- 
acrylat-Gehalt von 483 Gew.-% und 3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Dispersion enthielt keinen Grobanteil, und 

50 hatte einen Festgehalt von 49.0 Gew.-%, einen pH-Wert von 33 und eine mittlere TeilchengrdBe von 210 nm. 

Beispiel 1 

In einem Polymerisationskessel wurden 17.0 kg vollentsalztes Wasser. 923 g 20-%ige waBrige LSsung des 
55 Natriumsalzes von Dihexylsulfosuccinat, 270 g 10-%ige Essigsaure und 1.85 kg u-Cyclodextrin vorgelegt Der 
pH-Wert der Vorlage wurde mit lo-'Vbiger Natronlauge auf 4.1 eingesteUt Unter ROhren wurden jeweils 1.85 kg 
Styrol und Butylacrylat einemulgiert und auf 50* C aufgeheizt In einem Dosierbehalter wurden 14.4 kg Wasser, 
2.46 kg 30-%iges Natriumlaurylpolyglycolsulfat, 3.69 kg 30-%iges Acrylamid, 16.6 kg Styrol und 16.6 kg Butyl- 
acrylat voremulgiert Der pH-Wert der Voremulsion wurde mit 10-%iger Essigsaure auf 4.1 eingesteUt An- 
60 schlieBend begann man unter ROhren gleichzeitig mit dem Zudosieren von Losungen von 581 g 40-yoigem 
tert-Butylhydroperoxid in 7.17 kg Wasser und 399 g Hydroxymethansulfmsaure in 739 kg Wasser. Nach dem 
, Start dieser Dosienmgen wurde die Voremulsion zudosiert Nach beendetem Voremulsionszulauf dosierte man 
das Initiatorsystem noch solange weiter bis der Festgehalt der Dispersion nicht mehr anstieg. AnschlieBend 
wurde gekdhlt Zur voUstandigen Auspolymerisation wurden nun 240 ml 10-%ige waBrige tert-Butylhydroper- 
65 oxidlQsung und 240 g 1 0-1^tge waBrige Hydroxymethansulfmsaureldsung zugegeben. 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 483 Gew.-%, einem Butyl- 
acrylat-Gehalt von 483 Gew.-Vo und 3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Dispersion enthielt kaum GrobanteU, und hatte 
einen Festgehalt von 443 Gew.-%, einen pH-Wert von 3.7 und eine mittlere TeilchengrdBe von 350 nm. 
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Beisptel 2 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen mit dem Unterschied, daB als Cyclodextrin 1^5 kg p-Cyclodextrin 
verwendet wurde. 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 48^ Gew.-%, einem Butyl- 5 
acryiat-Gehait von 43.5 Gew.-% und 3.0 Gew.*% Acrylamid Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil, und hatte 
einen Festgehalt von 4&2 Gew-'^M), einen pH-Wert von 4.4 und eine mittlere TeilchengrdBe von 300 nm- 

Beispiel 3 

10 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen mit dem Unterschied, daB als Cyclodextrin 1.85 kg y-Cyclodextrin 
verwendet wurde. 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 483 Gew.-%, einem Butyl- 
acrylat-Gehalt von 4&5 Gew.-% und 3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil, und hatte 
einen Festgehalt von 46.7 Gew.-%, einen pH-Wert von 3.7 und eine mittlere TeilchengroBe von 260 nm. 15 

Beispiel 4 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen nut dem Unterschied, da6 als Cyclodextrin 1.85 kg Acetyl-p-Cyclod- 
extrin mit einem Substitutionsgrad von DS =1.0 verwendet wurde. 20 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 48.5 Gew.-%, einem Butyl- 
acryiat-Gehait von 485 Gew.-'Kj und 3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil, und hatte 
einen Festgehalt von 46.2 Gew.-%, einen pH-Wert von 33 und eine mittlere TeilchengrdBe von 290 nm. 

Beispiel 5 25 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen mit dem Unterschied, daB als Cyclodextrin 1^5 kg Hydroxypropjd- 
^-Cyc]odextrin mit einem Substitutionsgrad von DS »» 0.9 verwendet wurde. Es resultierte ein Styrol-Butylacry- 
lat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 4S3 Gew.-%, einem Butylacrylat-Gehalt von 485 Gew.-Vo und 
3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Dispersion enthielt kaum Grobanteii und hatte einen Festgehalt von 45.7 Gew.-%, 30 
einen pH-Wert von 3.4 und eine mittlere TeilchengrdBe von 300 nm. 

Beispiel 6 

Es wurde analog Beispiel 5 vorgegangen mit dem Unterschied, daB 0.75 kg Hydroxypropyl-p-CycIodextrin mit 35 
einem Substitutionsgrad von DS = 0.9 verwendet wurde. 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 48.5 Gew.-%> einem Butyl- 
acrylat-Gehalt von 483 Gew.-% und 3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil und hatte 
einen Festgehalt von 463 Gew.-%, einen pH-Wert von 4.0 und eine mittlere TeilchengrdBe von 1 700 nm. 

40 

Beispiel 7 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen mit dem Unterschied, daB als Cyclodextrin 1.85 kg Methyl-p-CycIod- 
extrin mit einem Substitutionsgrad von DS = 0£ verwendet wurde. 

Es resultierte ein Styrol-Butylacryiat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 483 Gew.-%, einem Butyl- 45 
acrylat-Gehalt von 483 Gew.-Vo und 3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Dispersion enthieh kaum Grobanteil, und hatte 
einen Festgehalt von 44.8 Gew.-%, einen pH-Wert von 4.1 und eine mittlere TeilchengrdBe von 2000 nm* 

Beispiel 8 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen mit dem Unterschied, daB als Cyclodextrin 1.85 kg Carboxymethyl- 
p-Cyclodextrin mit einem Substitutionsgrad von DS -= 03 verwendet wurde. Es resultierte ein Styrol-Butyiacry- 
lat-Copolymerisat rait einem Styrol-Gehalt von- 483 Gew.-%, einem Butylacrylat-Gehalt von 483 Gew.-% und 
3.0 Gew.-% Acrylamid Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil, und hatte einen Festgehalt von 43.2 Gew.-%, 
einen pH-Wert von 4.2 und eine mittlere TeilchengrdBe von 300 nm. 

Beispiel 9 

In einem Druckreaktor wurden 2580 g vollentsalztes Wasser, 127 g 20-%ige w56rige Ldsung des Natriumsal- 
zes von Dihexylsulfosuccinat, 463 mi l0-%ige Essigsaure und 317 g Acetyl-p-CycIodextrin (Substitutionsgrad 60 
1.0) (Ac-p-CD, DS «= 1.0) vorgelegt Der pH- Wert der Voriage betnig4.0. Unter Rfihren wurden 635 g Vinylace- 
tat einemulgiert und auf 75** C aufgeheizt Nach Erreichen des Temperaturgleichgewichtes wurden bis 25 bar 
Ethylen aufgedriickt AnschlieSend begann man gleichzeitig mit dem Zudosieren von Ldsungen von 47,7 g 
ICaliuraperoxodisulfat in 1540 g Wasser und 23.8 g Hydroxymethansulfinsaure in 1560 g Wasser. Nach Reak- 
tionsbeginn wurden 5710 g Vmylacetat und eine Ldsung von 265 g 30-%igem Natriumlaurylpolyglycolsulfat, S5 
79.4 g 50-%igem Natrium-Acrylamido-2-methylpropansulfonat in 3960 g Wasser zudosiert Nach beendetem 
Monomer- und Emulgatorzulauf wurde auch kein Ethylen mehr zugefiihrt und man dosierte das Initiatorsystem 
noch solange weiter bis der Festgehalt der Dispersion nicht mehr anstieg. AnschlieBend wurde gekOhlt und 
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entspannt Zur voUst&ndigen Auspotymerisation wurden nun 55 g 10-%ige w^rige terL-ButylhydroperoxidI&- 
sung und 55 g 10-%ige w^rige Hydroxymethansulfinsaureldsung zugegeben. 

Es resultiene ein Ethylen-Vinylacetat-Copolyinerisat mit einem Ethyleci'Gehalt von 15 Gew.-%, einem Vinyl- 
acetat-Gehalt von 84.6 Gew.-% und 0.4 Gew.-% AMPS. Die Dispersion cnthielt keinen Grobanteil und hatte 
5 cinen Festgehalt von 503 Gew.-%, einen pH-Wert von 3.2 und eine mittlere TeilchengrdBe von 570 nm. 

Beispiel 10 

Es wurde analog Beispiel 9 vorgegangen mit dem Unterschiedt daB als Cyclodextrin 131 g Hydroxypropyl- 
10 P-Cyclodextrin (DS = 03) verwendet wurde. 

Es resuttierte ein Ethyten-Vinylacetat-Copolymerisat nut einem Ethylen-Cehatt von l2.0Gew.-%, einem 
Vinylacetat-Gehalt von 87.6 Gew.-% und 0,4 Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt keinen Grobanteil, und 
hatte einen Festgehalt von 55 Gew.-%, einen pH-Wert von 3.0 und eine mittlere TeilchengrdBe von 260 nm. 

15 Beispiel 1 1 

Es wurde analog Beispiel 9 vorgegangen mit dem Unterschied, daB als Cyclodextrin 355 g Hydroxypropyl- 
P-Cyclodextrin (DS « 03) verwendet wurde. 

Es resultierte ein Etbyten-Vinylacetat-Copolymerisat mit einem Ethylen-Gehalt von 12.0Gew.-%, einem 
20 Vinylacetat-Gehalt von 87.6 Gew.-% und 0.4 Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt keinen Grobanteil, und 
hatte einen Festgehalt von 49.6 Gew.-%» einen pH-Wert von 3.0 und eine nuttlere TeilchengroBe von 500 nm. 

Beispiel 12 

25 Es wurde analog Beispiel 9 vorgegangen mit dem Unterschied, daB als Cyclodextrin 13 1 g Methyl-p-CycIodex- 
trin(DS « 0£) verwendet wurde. 

Es resultierte ein Ethylen-Vinylacetat-Copolymerisat mit einem Ethylen-Gehalt von 9.0 Gew.-%, einem Vinyl- 
acetat-Gehalt von 903 Gew.-% und 03 Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt keinen Grobanteil, und hatte 
einen Festgehalt von 523 Gew.-Vo, einen pH-Wert von 4J9 und eine mittlere TeilchengrdBe von 770 nm, 

30 

Beispiel 13 

Es wurde analog Beispiel 9 vorgegangen mit dem Unterschied. daB als Cyclodextrin 218 g Methyl-p-Cyclodex- 
trin(DS » 1.8) verwendet wurde. 
35 Es resultierte ein Ethylen-Vinylacetat-Copotymerisat mit einem Ethylen-Gehalt von 15.0Gew.-%, einem 
Vinylacetat-Gehalt von 84j6Gew.-% und 0.4Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt keinen Grobanteil, und 
hatte einen Festgehalt von SOS Gew.-%. einen pH-Wert von 23 und eine mittlere TeilchengrdBe von 500 nm. 

Beispiel 14 

40 

In einem Dnickreaktor wurden 2480 g vollentsaktes Wasser, 143 g 20-(Vbige w^Brige Ldsung des Hatriumsal- 
zes von Dihexylsulfosuccinat und 523 ml 10-*Vl)ige Essigsaure vorgelegt Der pH-Wert der Vorlage wurde mit 
10-%iger Natronlauge auf 4.0 eingestellt Unter ROhren wurden 714g Vinylacetat einemulgiert und auf 75* C 
aufgeheizt Nach Erreichen des Temperaturgleichgewichtes wurden bis 25 bar Ethylen aufgedrQckt Anschlie- 

45 Bend begann man gleichzeitig mit dem Zudosieren von Ldsungen von 53»7 g Kaliumperoxodisulfat in 1730 g 
Wasser und 26.8 g Hydroxymethansulfms&ure in 1760 g Wasser. Nach Reaktionsbeginn wurden 6430 g Vinylace- 
tat und eine Ldsung von 714 g 30-%igera Natriumlauiylpolyglycolsulfat, 71.4 g 50-%igem Natrium-Acrylamido- 
2-methylpropansulFonat und 143 g Acetyl-p-Cyclodextrin (DS « 1.0) in 3570 g Wasser kontinuierlich zudosiert. 
Nach beendetem Monomer- und Emulgatorzulauf wurde auch kein Ethylen mehr zugefOhrt und man dosierte 

50 das Initiatorsystem noch solange weiter bis der Festgehalt der Dispersion nicht mehr anstieg. AnschlieBend 
wurde gekiihlt und entspannt Zur voUstandigen Auspotymerisation wurden nun 61 mi 10-%ige wliBrige 
tert-Butylhydroperoxidldsungund61 ml 10-%ige wftBrige HydroxymethansulBnsgureldsungzugegeben. 

Es resultierte ein Ethylen- Vinytacetat-Copolymerisat mit einem Ethylen-Gehalt von 9.0 Gew.-%, einem Vinyl- 
acetat-Gehalt von 903 Gew.-% und 03 Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt kaum GrobanteiU und hatte 

55 einen Festgehalt von 5 1 .7 Gew.%, einen pH-Wert von 33 und erne mitdere TeilchengrdBe von 240 ran. 

Beispiel 15 

Beispiel 15 wurde analog Beispiel 14 durchgef tthrt, wobei statt 143 g Acetyl-p-Cyclodextrin 348 g Acetyl-p-Cy- 
60 clodextrin eingesetzt wurden. 

Es resultierte em Ethylen-Vinylacetat-Copolymerisat mit einem Ethylen-Gehalt von 15.0Gew.-%, einem 
Vinylacetat-Gehalt von 84.6 Gew.-% und 0.4 Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt kaum GrobanteU, und 
hatte einen Festgehalt von 50.4 Gew.%, einen pH- Wert von 3.1 und eine mittlere TeilchengrdBe von 310 nm. 

65 Beispiel 16 

In einem Glasreaktor wurden 341 g vollentsalztes Wasser. 183 g 20-%ige waBrige Ldsung des Natriumsalzes 
von Dihexylsulfosuccinat und 5.41 g 10-%ige Essigsaure vorgelegt. Der pH-Wert der Vorlage wurde mit 
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10-%iger Natronlauge auf 4.0 eingestellt Unter RQhren wurden jeweils 363 g Styrol tmd Butylacrylat einemul- 
giert and auf 50*C aufgeheizt In einem Dosicrbehaiter wurden 288 g Wasser, 45.2 g 30-Wigcs Natrium laurylpo- 
lyglycolsulf at, 73^ g 30-%iges Acrylamid, 332 g Styrol 332 g Butylacryiat und 36.9 g AcetyUp-CycIodextrin (DS 
= 1 .0) voremuJgiert Der pH-Wert der Voremulsion wurdc mit 1 0-%iger EssigsSure auf 4.0 eingestellt AnschJie- 
Bend begann man unter RQhren gleichzeitig mit dem Zudosieren von LSsungen von 1 1,6 g 40-<W)igem tert-Butyl- s 
hydroperoxid in 144g Wasser und 735 g Hydroxymethansulfinsaure in 148g Wasser. Nach Reaktionsbeginn 
wurde die Voremulsion gieichm&Big zudosiert Nach beendetem Voremulsionszulauf dosierte man das Initiator- 
system noch solange weiter bis der Festgehalt der Dispersion nicht raehr anstieg. AnschlieBend wurde gekOhlt. 
Zur vollst§ndigen Auspolymerisation wjirden nun 4^ ml 10-%!ge waBrige tert-Butylhydroperoxidlosung und 
4,8 g lO-Wige waSrige HydroxymethansuJfmsaureldsung zugegeben. Es resultierte ein Styroi-Butylacrylat-Co- lo 
polymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 483 Gew.-%, einem Butylacrylat-Gehalt von 48.5 Gew.-% und 
3.0 Gew.-tK> Acrjdamid Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil, und hatte einen Festgehalt von 4S2 Gew.-%, 
einen pH-Wert von 33 und eine mittlere TeilchengrdBe von 220 nm. 

Beispiel 17 15 

Beispiel 17 wurde analog Beispiel 16 durchgefCihrt, wobei statt 36.9 g Acetyl-p-CycIodextrin 15.2 g Acetyl- 
p-Cydodextrin eingesetzt wurdea 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 48.5 Gew.-%, einem Butyl- 
acrylat-Gehalt von 4S3 Gew.-fe und 3.0 Gew.'% Acrylamid. Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil und hatte 20 
einen Festgehalt von 48.0 Gew.-yo, einen pH-Wert von 3.4 und eine mittlere TeilchengrdBe von 250 nm. 

Beispiel 18 

In einem Glasreaktor wurden 238 kg vollentsalztes Wasser. 129 g 20-%tge wiBrige Ldsung des Natriumsal- 25 
zes von Dihexylsulfosuccinat, 373 g 10-%ige EssigsSure und 259 g Hydroxypropyl-p-CycIodextrin (DS « 03) 
vorgelegt Der pH-Wert der Vorlage wurde mit lO-'ibiger Natronlauge auf 4.0 eingestellt Unter RQhren wurden 
228 g Styrol und 290 g Butylacryiat einemulgiert und auf 50** C aufgeheizt In einem DosierbehSlter wurden 
2.02 kg Wasser, 345 g 30-%iges Natriumlautylpolyglycolsulfat, 517 g 30-%iges Acrylamid, Z05 kg Styrol und 
Z61 kg Butylacryiat Der pH-Wert der Voremulsion wunle mit 10-%iger EssigsSure auf 4.0 eingestellt Anschlie- 30 
Bend begann man unter RQhren gleichzeitig mit dem Zudosieren von Ldsungen von 81.6 g 40-%igera tert-Butyl- 
hydroperoxid in 1.00 kg Wasser und 55.7 g Hydroxymethansulfinsaure in 1.03 kg V/asser. Nach Reaktionsbeginn 
wurde die Voremulsion gleichm&Big zudosiert Nach beendetem Voremulsionszulauf dosierte man das Initiator- 
system noch solange weiter bis der Festgehalt der Dispersion nicht mehr anstieg. AnschlieBend wurde gekQhlt 
Zur vollsttodigen Auspolymerisation wurden nun 34 g 10-%ige w&Brige tert-Butylhydroperoxidlosung und 34 g 35 
10-%ige w&Brige Hydroxymethansulfinsaurelosung zugegeben. Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copoly- 
merisat mit einem Styrol-Gehalt von 42.7 Gew,-%. einem Butylacrylat-Gehatt von 54.4 Gew.-% und 23 Gew,-% 
Acrylamid. Die GlasQbergangstemperatur betrug lO^C Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil, und hatte 
einen Festgehalt von 44.2 Gew.-%, einen pH-Wert von 33 und eine mittlere TeilchengrdBe von 280 nm, 

40 

Beispiel 19 

Es wurde analog Beispiel 18 vorgegangen, mit dem Unterschied, daB die Vorlage 212 g Styrol und 305 g 
Butylacryiat enthielt und 131 kg Styrol zusammen mit 2.75 kg Butylacryiat als Voremulsion zudosiert wurden. 

Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 39.8 Gew-'^o, einem Butyl- 45 
acrylat-Gehalt von 573Gew,-% und 23Gew.-% Acrjiaraid. Die Glasubergangstemperatur betrug 5**C Die 
Dispersion enthielt kaum Grobanteil und hatte einen Festgehalt von 45.2 Gew.-%, einen pH-Wert von 3-2 und 
eine mittlere TeilchengrdBe von 390 nm. 

Beispiel 20 50 

Es wurde analog Beispiel 18 vorgegangen, mit dem Unterschied, daB die Vorlage 219 g Styrol und 290 g 
Ethylhexylacryiat enthielt und 137 kg Styrol zusammen mit 2.61 kg Ethylhexylacrylat als Voremulsion zudosiert 
wurden. Es resultierte ein Styrol-Ethylhexylacrylat-Ck>polymerisat mit einem Styrol-Gehalt von 41.7 Gew.-%, 
einem Ethylhexylacrylat-Gehalt von 553 Gew.-% und 3.0 Gew.-% Acrylamid. Die Glasubergangstemperatur 55 
betrug — 5*C Die Dispersion enthielt kaimi Grobanteil, und hatte einen Festgehalt von 443Gew.-%, einen 
pH-Wert von 3.6 und eine mittlere TeilchengrGBe von 430 nm. 

Beispiel 21 

60 

In einem Polymerisationskessel wurden 17.0 kg vollentsalztes Wasser, 923 g 20-%ige wftBrige L6sung des 
Natriumsalzes von Dihexylsulfosuccinat. 270 g 10-%ige Essigsaure und 1.85 kg Hydroxypropyi-P-Cyclodextrin 
(DS = 03) vorgelegt Der pH-Wert der Vorlage wurde mit 10%iger Natronlauge auf 4.1 eingestellt Unter 
RQhren wurden jeweils 1-85 kg Styrol und Butjiacryiat einemulgiert und auf 50** C aufgeheizt In einem Dosier- 
behalter wurden 14.4 kg Wasser. Z46kg 30-Wiges Natriumlauryipolyglycolsulfat, 16.6 kg Styrol und l&6kg 65 
Butylacryiat voremuigiert Der pH-Wert der Voremulsion wurde mit lO-%iger EssigsSure auf 4.1 eingestellt 
AnschlieBend begann man unter RQhren gleichzeitig mit dem Zudosieren von L6sungen von 581 g 40-yoigem 
tert-Butylhydroperoxid in 7.17 kg Wasser und 399 g Hydroxymethansulfinsaure in 739 kg Wasser. Nach dem 
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Start dieser Dosieningen wurde die Voremulsion gteichm^ig zudosiert Nach beendetem Voremulsioaszulauf 
dosierte man das Initiatorsystem noch solange weiter bis der Festgehalt der Dispersion nicht mehr anstieg. 
AnschlieBend wtirde gekQhlt Zur voUstSndigen Auspotymerisation wurden nun 240 ml 10-%ige w^Brige 
tert-Butylhydroperoxidldsung und 240 g 10-%ige waBrige Hydroxymethansulfmsaurelosungzugegebea 
5 Es resultierte ein Styrol-Butylacrylat-Copolyraerisat mit einero Styrol-Gehalt von 50.0 Gew.-% und einem 
ButylacTylat-<7ehalt von 50.0 Gew,-%, Die Dispersion enthiett kaum Grobantcil. und hattc einen Festgehalt von 
45.7 Gew.-%, einen pH-Wert von 3.4 und eine mittlere TeilchengrdBe von 300 run. 

Beispiel 22 

10 

In einem Laborautoklaven wurden 264 g voUentsalztes Wasser, 15.2 g 20-%ige wSBrige Ldsung des Natrium- 
salzes von Dihexylsulfosuccinat und 5j57 ml 10-%ige Essigsaure vorgclegL Der pH-Wert der Vorlage wurde mit 
10-%iger Natronlauge auf 4.0 eingestellt Unter RQhren wurden 76 g Vinyiacetat einemulgiert und auf 75* C 
auf geheizt Nach Erreichen des Temperaturgleichgewichtes wurden bis 25 bar Ethylen aufgedrdckt In einem 

15 VoremuIsionsgefaB emulgiert man 380 g Wasser, 15.2 g Acetyl-p-CycIodextrin (DS «= 1.0X 7.6 g 50-%iges Natri- 
um>AcryIamido-2-methylpropansuIfonat, 76.0 g 30-%iges Natriumlaur^polyglycolsulfat und 684 g Vinyiacetat 
AnschlieBend begann man unter Riihren gleicfazeitig mit dem Zudosieren von Losungen von 6.65 g Kaliumper^ 
oxodisulfat in 215 g Wasser und 333 g HydrQxymethansulfins§ure in 218 g Wasser. Nach Reakttonsbeginn 
wurde die Voremulsion kontinuierlich zudosiert Wahrend dieser Zeit wurde der Ethylendruck auf 25 bar 

20 gehalten. Danach wurde die Ethylenzufuhr geschlossen und man dosierte das Initiatorsystem noch solange 
weiter bis der Festgehalt der Dispersion nicht mehr anstieg. AnschlieBend wurde gekBhlt und entspannt Zur 
vollst^digen Auspolymerisation wurden nun 6.5 ml 10-%ige w^Brige tert-Butylhydroperoxidldsung und 63 ml 
10-%ige w&Brige HydroxymethansuIfins§ureldsung zugegeben. 
Es resultierte ein Ethylen- VinyJacetat-Copolymerisat mit einem Ethylen-Gehalt von 15.0Gew.-%, einem 

25 Vinylacetat-Gehalt von 84j6 Gew.-% und 0.4 Gew.-% AMPS. Die Dispersion enthielt kaum Grobanteil, und 
hatte einen Festgehalt von 53.2 Gew.%, einen pH-Wert von 3.4 und eine mittlere TeilchengrdBe von 330 nm. 

Herstellung der Dispersionspulver 

30 Beispiel 23 

4000Gew.-Teile Dispersion aus Beispiel 5 und 2445 Gew.-Tcile Phenolsulfonsaure-Formaldehyd-Kondensat 
als 51.0-%ige Ldsung in Wasser (7.0Gew.-% bezogen auf Dispersionsfestgehalt) wurden grOndtich gemischt 
Die Mischung wurde durch eine Zweistoffdiise versprQht Als VerdQsungskomponente diente auf 4 bar vorge- 
35 preBte Luft; die gebildeten Tropfen wurden mit auf 95* C erhitzter Luft im Gleichstrom getrocknet Das 
erhaltene Pulver wurde mit 10.0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewtcht an polymeren Bestandteilen, handels- 
Qblichem Antiblockmittel (Gemisch aus Calcium-Magnesium-Carbonat und Magnesiumhydrosilikat) versetzt 

Beispiel 24 

40 

4000 Gew.-Teile Dispersion aus Beispiel 5 und 426.7 Gew.-Teile Naphthalinsulfonsaure-Formaldehyd-Kon- 
densat als 30.0-%ige Ldsung in Wasser (7.0 Gew.-% bezogen auf Dispersionsfestgehalt) wurden grOndlich 
gemischt Die Mischung wurde durch eine Zweistoffduse versprQht Als Verdiisungskomponente diente auf 4 bar 
vorgepreBte Luft; die gebildeten Tropfen wurden mit auf 80** C erhitzter Luft im Gleichstrom getrocknet Das 
45 erhaltene Pulver wurde mit 10.0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht an polymeren Bestandteilen, handels- 
Qblichem Antiblockmittel (Gemisch aus Calcium-Magnesium-Carbonat und Magnesiumhydrosilikat) versetzt 

Beispiel 25 

50 4000 Gew.-Teile Dispersion aus Bebpiel 5 und 6093 Gew.-Teile Naphthalinsulfonsaure-Formaldehyd-Kon- 
densat als 30.0-%ige Ldsung in Wasser (10.0Gew.-% bezogen auf Dispersionsfestgehalt) wurden grflndlich 
gemischt Die Mischung wurde durch eine Zweistof fdOse versprOht Als Verdiisungskomponente diente auf 4 bar 
vorgepreBte Luft; die gebildeten Tropfen wurden mit auf 80** C erhitzter Luft im Gleichstrom getrocknet Das 
erhaltene Pulver wtirde rait 5.0 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht an polymeren Bestandteilen* handels- 

55 ablichem Antiblockmittel (Gemisch aus Calcium-Magnesium-Carbonat und Magnesiumhydrosilikat) versetzt 

Vergleichsbeispiel 3 

4000 Gew.-Teile Dispersion aus Vergleichsbeispiel 2 und 664.7 Gew.-Teile Phenolsulfons^ure-Formaldehyd- 
60 Kondensat als 43.6-%ige Ldsung in Wasser (15.0 Gew.-% bezogen auf Dispersionsfestgehalt) wurden grOndlich 
gemischt Die Mischung wurde durch eine Zweistoffdiise versprQht Als VerdQsungskomponente diente auf 4 bar 
vorgepreBte Luft; die gebildeten Tropfen wurden mit auf 80° C erhiteter Luft im Gleichstrom getrocknet Das 
erhaltene Pulver wurde mit 5 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht an polymeren Bestandteilen, handelsub- 
lichem Antiblockmittel (Gemisch aus Calcium-Magnesium-Carbonat und Magnesiumhydrosilikat) versetzt 

65 

Anwendungstechniscbe Untersuchungen 
Bei den Versuchen zur Ermittlung von Biegezug-, Druck- und Haftzugfestigkehen wiuxie ein DIN-Mdrtel 
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nach DIN 1164 eingesetzt. Bei alien Versuchen wurde mit einem Kunststoff/Zement-Wert von K/Z 0,15 (K/Z 
« 0.15 bedeutet 15 Gew.-% Dispersionspulver auf eingesetzte Zementmenge) gearbeitet 



Rezeptur des DIN-Martel nach DIN-1 164 



Portlandzement PZ-35F 
Normsand(= 2 Beutel) 

Silicon-Entschaumer S-860 (Fa. Wacker Chemie) 

Dispersionspulver 

Wasser 



900g 
2700 g 

135 g 
360 g 



10 



Die pulverformigen Rezepturbestandteile wurden zusammen mit den Dispersionspulvem aus den Beispielen 
Oder dem Vergleichsbeispiel zu einem Trockenmortel vermischt Der Trockenmortei wurde anschlieBend mit 
Wasser auf den entsprechenden Wasser/Zement-Wert (W/Z) von 0.40 (Mdrtel ohne Pulverzusatz sowie Ver- is 
gleichsbeispiel 3 nur mit W/Z » 0.45 moglich) eingestellt und angemischt. 

Die PrQfung der Rohmdrteleigenschaften zeigt die stark wassereinsparende bzw. verflfissigend wirkenden 
Eigenschaftender erfmdungsgemiBen Dispersionspulver (Beispieie 23, 24,25). Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 
zusammengefaBt 

20 

TabeUe 1 
Rohmorteldaten 



25 



Dispersionspulver 


K/Z 


Luftgehalt 


Ausbreit- 


Ausbreit- 








(%) 


ma6 ohne 


ma6 nach 










Rutteln 


Rutteln 


30 








(cm) 


(cm) 




ohne Disp.pulver . . 


0.45 


■3-7 


10-0 


13,0 


35 


Beispiel 23 


0-40 


1-5 


14-5 


20-5 




Beispiel 24 


0.40 


4.3 


10.0 


16-0 




Beispiel 25 


0.40 


4-0 


11-5 


18.0 


40 


Vergl. beispiel 3 


0.45 


4.2 


10. 0 


16.5 





Fur die Prufung von Biegezugfestigkeit und Druckfestigkeit wurden Mdrtelprismen mit den MaBen 160 x 40 45 
X 40 mm^ nach DIN 1 164 hergestellt Die Ausschaiung der Priifkdrper erfolgte jeweils zwei Tage nach dem 
Fallen der Schalung. Die Schalung wurde w^hrend dieser Zeit abgedeckt 

Die Ergebnisse der Biegezug- und Druckfestigkeitsprufungen sind in Tabelle 2 zusammengefaBt Die Ergeb- 
nisse zeigen eine deutliche ErhShung der Biegezugfestigkeit durch den Zusatz der erfuidungsgemSBen Disper- 
sionspulver im Vergleich zum Mortel ohne Dispersionspulverzusatz bzw. zum Vergleichsbeispiel 3. Im Gegen- so 
satz zum Pulver aus Vergleichsbeispiel 3 wird die Druckfestigkeit der Mdrtelprismen durch den Zusatz der 
erfindungsgemaBen Dispersionspulver nur geringffigig beeinfluBt 



55 



60 
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Tabelle 2 

Biegezug-ZDruckf estigkeiten nach 28 Tagen Lagerung im Nonnklima (23* Q 50% relative Feuchte) 



Dispers ionspulver 



Biegezugfestigkeit 



Dmickfestigkeit 
(N/mm2) 



ohne Disp.pulver 
Beispiel 23 
Beispiel 24 
Beispiel 25 
Vergl. beispiel 3 



7.88±0.35 
13.41±0-44 
12,13±1.10 
12,81±0.53 

8.92±0-24 



47,2±2.2 
49.8±1.1 
46.1±0.7 
47,3±1.2 
39.8+1.0 



FOr die Prflfung der Haftzugf estigkeit wurden die Mdrtel mit einer Trauf el unter Verwendung einer Schablo- 
ne in 4 mm Schichtstarke auf im Nonnklima (23'Q 50% relative Luftfeuchtigkeit) gelagerte Betongehwegplat- 
ten (B550, 40 x 40 cm^) aufgezogen. Die Flatten wurden im Normklima gelagert Einen Tag vor dem Prttf termin 
wurden pro Platte 6 Probekdrper mit einem Kembohrer ausgebohrt und darauf runde Abzugskrampen (Durch- 
messer 55 mm, Dicke 10 mm) mit einem Zweikomponentenkleber aufgeklebt Abgezogen wurde mit einem 
AbzugsgerSt mit einer Laststeigerungsrate von 250 N/s. 

Die Ergebnisse der Haftzugfestigkeitsprufungen sind in TabeUe 3 zusammengefaBt Die Ergebnisse dieser 
PrOfung zeigen erne deutliche Erhdhung der Haftzugfestigkeit beim Einsatz der erfindungsgemaOen Disper- 
sionspulver (Beispiele 23, 24, 25) im Vergleich zum Einsatz des Pulvers aus Vergleichsbeispiel 3 und dem Mortel 
ohne Dispersionspulverzusatz. 

TabeUe 3 

Haftzugf estigkeiten nach 28 Tagen Lagerung im NonnkImia(23*»C;50% relative Feuchte) 



Dispersionspulver 



Haftzugfestigkeit (N/rnm^) 



ohne Dispersionspulver 
Beispiel 23 
Beispiel 24 
Beispiel 25 
Vergl. beispiel 3 



1.38±0.ll 
3-06+O, 17 
2.83±0.15 
3.19+0.16 
1.81±0.14 
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PatentansprDche 

1. Redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzungen. welche Homo- oder Copolyraerisate ethylenisch 
ungesattigter Monomere und Cyclodextrine oder Cydodextrin-Derivate der aUgemeinen Formel 6o 
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enthalten, wobei n — 6, 7 oder 8 und R gleich oder verschieden ist und die Bedeutung H oder R* hat, wobei 
R* gleich Oder verschieden ist und die Bedeutung von gegebenenfalls substituierten Ci— C4-AIkyt-, Hy- 
15 droxy-Ci — Ci-Alkyi-. Carboxy-Ci — C4-AUcyI, C2-C4-Carboxyl-Reste haL 

2. Redispergierbare Potymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzetchnet, daB 
Homo- Oder Copolymerisate enthaltend ein oder mehrere Monomeretnheiten aus der Gnippe der Vlnyle- 
ster von unverzweigten oder verzweigten Carbons^uren mit 1 bis 18 C-Atomen, aus der Gruppe der Ester 
der Acrylsaure und Methacrylsaure mit unverzweigten oder verzweigten Aikoholen mit 1 bis 18 C-Atomen, 

20 aus der Gruppe der Vtnylaromaten. aus der Gruppe der Vinythalogenide und aus der Gruppe der OleHne 

enthalten sind. 

3. Redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafl als Cyclodextrin a-Cyclodextrin (Cyclohexaamylose, Formel !: n«6, R«H), P-Cyclodextrin (Cyclohep- 
taamyiose, Formel I: n=7, R=H), y-Qyclodextrin (Cyclooctaamylose, Formel I: n«8, R=H) oder ein 

25 Gemisch der genannten Cyclodextrine enthalten ist 

4. Redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Cyclodextrin-Derivate ein oder mehrere aus der Gruppe der Methylether, Ethylether oder Propylet- 
her von a-, p-» y-Cyclodextrin; aus der Gruppe der Hydroxyethyl-, Hydroxypropyl- und Dihydroxypropyl- 
Ether von a-, P- und y-Cyclodextrin; aus der Gruppe der Carboxymethyl- und Carboxypropylether von a-, 

30 P- und y-Cyclodextrin; aus der Gruppe der Mischether von a-, p- und Y-Cyclodextrin. welche mindestens 

zwei unterschiedliche Gruppen der genannten Alk^ether-, Hydroxyalkylether- oder Carboxyalkylether- 
Gruppen aufweisen; aus der Gruppe der Essigsaure- (Acetyl-Cyclodextrine) und Propionsgure- Ester (Pro- 
pionyl-Cyclodextrine) von a-, p- und y-Cyclodextrin; oder 2-AminoethyI- oder 2-ChIoracetyl-Cydodextrine 
enthalten sind. 

35 5. Redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1, 2 oder 4, dadurch gekennzeich- 

net, daB der der Substitutionsgrad der Cyclodextrinderivate von 03 bis 23 betr^gt 

6. Redispergierbare Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Polymerpulver-Zusammensetzungen 03 bis 20 Gew.-% Cyclodextrin oder Cyclodextrin-Derivate, 
bezogen auf den Polymeranteil enthalten. 
40 7. Verfahren zur Herstellung von redispergierbaren PolymerpuIver-ZusammenseUungen, welche Homo- 

oder Copolymerisate ethylenisch ungesattigter Monomere und Cyclodextrin oder Cyclodextrinderivate der 
allgemeinen Formel (I) enthalten, durch 

a) Emutsionspol3mierisation eines oder mehrerer ethylenisch ungesittigter Monomere mittels Radikal- 
initiatoren in w^Brigem Medium, in Gegenwart von Cyclodextrin oder Cyclodextrinderivaten der 

45 allgemeinen Forme! (I), gegebenenfalls von Emulgator, und in Abwesenheit von Schutzkolloiden und 

b) Trocknung der dabei erhaltenen waBrigen Polymerdtspersion, gegebenenfalls unter Zugabe von 
Antiblockmittel imd/oder weiterer Zusatzstof fe. 

8. WaBrige Polymerdispersionen mit einem Festgehalt von 30 bis 75 Gew.-yo, welche Homo- oder Copoly- 
merisate ethylenisch ungesattigter Monomere und Cyclodextrin oder Cyclodextrinderivate der allgemeinen 

50 Formel (I) enthalten, erhaltlich durch Emulsionspolymerisation eines oder mehrerer ethylenisch ungesSttig- 

ter Monomere mittels Radikalinitiatoren in wOBrigem Medium, in Gegenwart von Qyclodextrin oder 
Cyclodextrinderivaten der allgemeinen Formel (I), gegebenenfalls von Emulgator, und in Abwesenheit von 
Schutzkolloiden. 

9. Verwendung von redispergierbaren Poiymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 bis 6 als 
55 Zus&tze zu hydraulischen Bindemitteln wie Zement und Gips und als ZusStze zu Beton, Bauklebem, 

M5rteln, Spachtelmassen und Verlauf smassea 

10. Verwendung von redispergierbaren Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 bis 6 als 
Bindemittel fur Beschichtungen. Putze und Anstriche, insbesonders Anstrichfarben. 

1 1. Verwendung von redispergierbaren Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 bis 6 als 
60 Klebstoffe f&r Holz, Papier und Textiliea 

12. Verwendung von redispergierbaren Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 bis 6 als 
Bindemittel bei der Papierherstellung. 

13. Verwendung von redispergierbaren Polymerpulver-Zusammensetzimgen nach Anspruch 1 bis 6 als 
Bindemittel fiir Pre&massen und Formkorper. 

65 14. Verwendung von redispergierbaren Polymerpulver-Zusammensetzungen nach Anspruch 1 bis 6 als 

Bindemittel zur Herstellung von Wirkstoffe enttuiltenden, bevorzugt durch Direktverpressung hergestell- 
ten, PreBkdrpem. 
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